002-284940 

WPI Acc No: 1979-84148B/ 197947 

Isopropylbenzene derivs . - useful as spark discharge inhibitors for 
negatively charged surfaces, partic. photographic films undergoing 
processing 

Patent Assignee: MINNESOTA MINING CO (MINN ) 
Number of Countries: 001 Number of Patents: 001 
Patent Family: 

Patent No Kind Date Applicat No Kind Date Week 

BE 876238 A 19791114 197947 B 

Priority Applications (No Type Date): BE 876238 A 19790514 

Abstract (Basic): BE 876238 A 

Novel isopropylbenzene cpds . are of formula (I) In (I), Rl-4 are 
each H or 1-4C alkyl (pref. methyl); X is COO or S03 and Rf is a 
fluronated organic gp.; pref. fluorinated alkyl. In a pref. cpd. R thyl 
R2 to R4 are H and RfX circled negative is C5F11C02 circled negative. 

(I) are used for coating surfaces, partic. photographic films . 
during their processing or prodn., to prevent generation of spark 
discharge when these surfaces becomes triboelectrically negatively 
charged by friction with other surfaces. 
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WNISTftRE DEB AFFAIRES CCONOUIQUES 



Claaslf. Intornat.: 
Mis on locturft lo: **^**1979 



Le MIntstre dea Aflafeoe Economlques, 

Vu la loi du 24 mat 1854 sur Us brevets ^invention ; 
Vu la Convention et Union pour la Protection de ta Propriiti Industrielle ; 
Vu le proces-verbal dressi le nai 19? <} i 15 A- 20 

eu Service de la Propriete industrielle; 



ARRETE : 

Article 1. — It est diUvri a l a Ste dite : KIMESO^TA MINING AUD 
MAIJUFACOJORIKG COMPANY, 

3M Center, Saint Paul, Minnesota 55101, (Btats-Unis d'Amerique), 
repr* par le Bureau Genera S.A. a Bnucelles, 
un brevet ^invention pour: $% T ± V $ B d 'isopropylbea&eae et leur preparation, 

qu'elle declare avoir fait l'objet d'uxie demande de brevet 
deposee en Grande-Bret agne le 15 mai 1978* a° 1955^/78. 



Article 2. — Ce brevet lui est d£br6 sans examen prealabk, 4 sa risque* et 
perils, sans garantie soit de la rialiti, de la nouveaute' ou du mirite de rinvattion, soil 
de f exactitude de la description, et sans prejudice' du droit des tiers. 

Au present aneti demeurera joint un des doubles de la specification de r Invention 
(memoire desaiptif et eventueUement dessins) signes par Tinterestf et diposis I Tappui 
de sa demande de brevet. 

Bruxelles. le 14 novembre ^9- 

PAR OeteOATION SPCCIALE: 




Dlreeteur 
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MEMOIRS DESCRI P*T I F 
depos€ a l'apptii d'une demande de 
BREVET D 1 INVENTION 
au nom de : 
MINNESOTA MINING" AND MANUFACTURING COMPANY 
pour : 

"DfirivSs d 1 isopropylbenzene et leur preparation" 
Priorite d'une demande de brevet en Grande -Bret agne deposed le 
15 max 1978 sous le n fl 19554/78 



La presente invention est relative & des derives d 1 iso- 
propylbenzene et a leur preparation. 

La demande de brevet britannique n° 19554/78 de la de- 
manderesse decrit un precede de suppression de decharges d'etin- 
5 celles a partir d'une surface susceptible d'etre ou de devenir ne- 
gativement charged, dans lequal on traite la surface avec un iso- 
propylbenzene portant un substituant avec une constante de Hammett 
c de -0,17 a +0,82 en position 2 ou 4 par rapport au groupe iso- 
propyle, ou un substituant avec une constante de Hammett de 0,0 
lO a +0,88 en position 3 par rapport au groupe isopropyle. 

D'\ine facon inattendue, les surfaces traitSes avec un 
derive d' isopropylbenzene de ce type ont une tendance reduite a la 
decharge d'etincelles lorsqu'elles portent une charge triboelec- 
trique negative. Le traitement d'une surface avec un derive 
15 d' isopropylbenzene n'empeche pas une charge negative de se former 
.sur la surface ni una charge negative f ormee sur cette surface de 
se decharger. A la place de cela, il supprime les decharges 
d'etincelles i partir de cette surface. 

Le precede ci-dessus presente une application particu- 
20 iiere pour reduire -les decharges d'etincelles a partir de pellicu- 
les photographiques et en particujier & partir de pelXicules pho- 
tographiques radiographiques . Un derive d' isopropylbenzene appli- 
que a la surface de la pellicula reduit les marques statiques pro- 
venant d'un electrification de contact. 
25 Les conditions pour qu'un derive d' isopropylbenzene soit 

utili sable avec une pellicule est qu'il doit etre capable d'etre 
recouvert par la couche superieure formee de gelatine protectrice 
et qu'il doit etre capable a' etcher une exposition de la pelli- 
cule par la decharge d'etincelles de la charge statique produite 
30 par une manipulation sous des conditions ae faible humidite. Le 
derive ne doit pas degrader les proprietes photographiques de la 
pellicule. Le derive doit etre efficace a une humidite relative 
de 40% ou moins, au-dessus de cette humidite la gelatine etant 
suff isainment hygroscopique pour former une couche conductrice sur 
1 35 la surface de la pellicule et emp§cher la formation d'une charge 

statique . ... * ' * 

De plus, le derive d 1 isopropylbenzene ne doit pas etre 
soluble aux faibles concentrations dans la solution de gelatine 



utilises pour Iz. couch e super ieure. I*> c1$riv£ doit €tre compS^fi- 
He avec la gelatine et les agents de durois semen t ec doifc pos se- 
der les proprifit6 s tensio-actives qui conferent une faible tension 
superf icielle sur la solution de gelatine et qui permettent de con- 
5 centrer le derive a la surface de la.couche. Finalemeat, le deri- 
ve" d ' isopropylbenzene doit conferer des caracteristiques de charge 
negative a la surfiace de 3a gelatine puisque les decharges d'etin- 
celles ne peuvent fitre supprim£es qu*a,partir de surfaces char- 
ges negativenent". 
10 un but de la presente invention est de prevoir des deri- 

ves d e isopropylbenzene que I'on peut utiliser pour ' reiduire les de- 
charges d'Stincelles a partir de pellicules photographiques . 

Par- consequent, suivant la presente invention, on pre- 
voit un isopropylbenzene repondant a la formule generale : 

15 
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dans laquelle R 1 , R 2 , R 3 et R 4 represents un atoroe d'hydrogene 
ou un groupe allcyle inferieur ayant jusqu'a 4 atoroes de carbone, 
j£> represente COO© ou so 3 ©, et R f reprfesente un radical organique 
fluore tel que defini ci-apres. 

30 radical organique f luore R x est defini. corome etant un 

radical aliphatique sature ayant jusqu'a 20 atomes cle carbone.. et 
de preference ayant au moins 3 atomes de carbone, dont la chatne 
carbonee peut etre droite ou branchee, ou bien s"il s'agit d'un 
radical cyclo aliphatique suff isamment grand, la chatne carbonee 

35 peut 6tre interrorapue par des atomes d'oxygene bivalents ou 

d' azote trivalents relies uniquement a des atomes de carbone .pour 
autant que le radical ne contienne pas plus d'un heteroatome , 
c «est-a-dire de i'azote ou de l'oxygene, pour deux atomes de car- 



bone dans la chatne carbonee, le radical €tant totalement fluor€ 

a 1' exception qu'il peut contenir des atomes d'hydrogene ou de 

chlore comme subs tituants, pour autant que pas plus d'un seul ato- 

me d'hydrogene et de chlore ne soit present dans le radical pour 

5 chaque atome de carbone. . Le radical f luoroaliphatique est de 

preference un radical per fluoroalkyle ayant une chatne carbonGe 

qui. est* droits ou branehee.. 

La variation de la poudre tensio-active avec la diroen- ' 

siori-de^ia chatne R f est discutee par Kirk-Othnier dans Encyclope- 

lO dia of Chemical Technology, 2 de edition, volume 9* page 724 a 726, 

donne" a titre de reference. Toutefois, en considerant les pro- 

prietes de conduction ionique et d' electrification negative 

conferees par l'aeide ^luorocarbone, les radicaux R f ayant 1 et 2 

atoioes de carbone s'averent egaleraent inters ssants. 

15 Des exemples de groupements JK^5^ appropries sont les 

suivants :perf luoro-octyl sulfonate' et carboxylate, et perfluoro- 

pentyl sulfonate et carboxylate. 

Les composes de I 1 invention sont compatibles avec la 

gelatine et montrent une bonne suppression des itincelles dans les 

20 pellicules photograph ique s . Les composes dans lesquels deux ou 

2 3 4 

plus de deux radicaux parmi les radicaux R , R et R reprisentent 
de l'hydrog&ne rSagissent avec le formaldehyde et par consequent 
ne peuvent pas 5tre utilises avec les pellicules durcies au for- 
maldehyde. Toutefois, ils montrent de tres bons effets de sup- 

25 pression des Stincelles avec les pellicules durcies par d'autres 
agents, par exeraple I'alun de chrome. Les composes dans lesquels 
au moins deux des radicaux R 2 , R 3 et R 4 representent un alkyle 
inferieur peuvent Stre utilises avec les pellicules durcies au 
formaldehyde et sont preferes. Les composes de 1' invention peu- 

30 vent egaleraent Stre appliques sous la forme de couches superf i~ 
cielles a partir d'une solution ou sous la forme d'autres compo- 
sitions d induction superf icie lies, comme decrit dans la demande 
de brevet britannique n° 19554/78. 

Les composes de la presente invention peuvent etre pri- 

35 pares d'apres le schema reactionnel suivant : 
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La reaction de Leuckhart ct la reaction de Eschweiler- 
Clarke sont d€crites dans Organic Reactions, volume 5, 1960. Wiley, 
et la reaction de Leuckhart-Wallach dans Name index of Organic 
Reactions, Gowan et Wheeler, Longmans, I960.- 
S " -L'acylation de 1 "isopropylbenzene est de preference 

r£alisee en presence de chlorure d' aluminium comme catalyseur. 
Les etapes restantes dans le schema reactionnel sont realisees 
suivant des techniques traditiormelles. 

L 1 invention seraT present illustree par les exemples 
10 non limitatifs suivants. 

Bxemple_l 

Preparation du perf luoro-octyl sulfonate de l-(4-isopropylphe- 

nvDethvl ammonium- . 

On chauffe du formamide (78 g) au reflux a 205°C-208°C 
15 dans un ballon pourvu d'un entonnoir a decantation et d'un appa- 
reil de Dean et Stark. II est essentiel que le formamide reste 
limpide a la temperature de reflux; si des gouttes de couleur 
brun foncS se forment dans le condensat, la mati£re doit Stre pu- 
rif ifie . 

20 On ajoute goutte a goutte au formamide en ebullition un 

melange de 4-isopropylacetophenone (81 g) et d'acide formique 
(19 ml 98/100%) . Le liquide mousse abondamment au fur et a mesure 
que les gouttes entrent dans le formamide et deux couches se for- 
ment dans l'appareil de Dean et Stark. La couche superieure est 

25 constitute principalement par la cetone et on la laisse f aire ab- 
sorption dans le melange de reaction. On separe par ecouleinent 
les 15 premiers ml de la couche inferieure et on la laisse ensuite 
egalement faire absorption. La solution de reaction devient d»une 
couleur jaune or et la temperature interieure descend jusqu'a 180°C 

30 au fur et a mesure que 1' addition se pour suit „ L ■ addition est rSali- 
s§e sur une periode de 1 heure et on chauffe le melange de reac- 
tion a une temperature int6rieure de 185°C pendant 4 heures sup- 
plement aires. Apres refroidissement, le melange de reaction reste 
homog≠ si la solution froide se separe en deux phases, la reac- 

35 tion n'est pas coinplSte. 

On verse le melange de reaction dans de l'acide chlorhy- 
drique 3 50% (300 ml). Le formamide s'hydrolyse rapidement et une 
huile precipite. ' On ajoute de I'ethanol (50 ml) pour obtenir une 



solution clairi et on parte & Ebullition cette solution a une 
temperature <JbW«« pendant 6 heures. Apres refroidissement, 
cette solution 'est basifiee aveo une solution d'hydroxyde de so- 
dium a 4D%et me- huile jaune precipite. Lorsqu'elle est froide, 
5 on extrait 1 'huile avec de 1' ether, on separe la solution a 

I'eth^r et on seche sur sulfate de magnesium. One Evaporation de 
la solution a 1« ether donne une huile jaune qui est aistillee a 
la pompe a eau et 1'on obtient de la l-(4-isopropylp*enyl)ethyl- 
amine sous la forme d'une huile incolore, avec un point d'ebulli- 
lO tion de 106° a 108-C/12 nan (point d 'ebullition rapporte : 111"'--- , 
. 113°C/1S mm)", rendement de 6576. 

Rfisultats RHN 1.17 h (6H) doublet (J = 7Hz) ; 

1.20 5 (3H) doublet (J = 7Hz) ; 
1.29 5 (2H) singlet ;.' .• 
15 2.78 5 (1H) multiplet (J =.. 7Hz) • 

3,89 6 (1H) quartet (J = 7Hz)' ; • •' 
7,10 3 (4H) doublet. 
On prepare le sel de perfluoro-octylsulfoaate en aftlan- 
ceant une solution de i-( 4 -isopropylp^nyl)ethylamix,e (16.1 g) 
20 Ls 1'ethanol (20 ,1) avec une solution d'acide perfluorooctyl- 
sulfonique (50 g) dans Methanol (150 ,1). on ivapore la solu- 
tion a sec et on recristallise le residu dans du cWorof orme ocs 
la for m e de plaguettes incolores, molles de perf luorooctyl sulfo- 
nate de l-(4-isopropyl P h6nyl) ethyl point: de fus.or. de 
25 158°C (decomposition) . 
Analyse C^H^^S 

% calcule : C: 34,40 7 H: 2,73 : N: 2,11 
% Trouve : Ct 34,3 ; H: 2,5 t Nt 2,2 

Rxemple 2 

3 , Preparation du perf luoro-octyl sulfonate de S-meth.yl-1- (4-isopro- 
0* Uit. * fond u»e susp«. S i™ «• W^sopropyXp^yl) 
<J («0 .1) * la — »• °» f» 

3S » a. a. duw 164 * » » -*T"VEt 

& gwuv ^ n . firve la suspension dans un 

. sur une periode de 1 heure. On conserv la P* 

refrigerateur pendant la nuit et tro» couches se for 

trait la oouche superieure de matiere organise avec de 1 ether, 



on separe la solution & 1' ether et on seche sur du sulfate de ma- 
gnesium anhydre. On evapore 1'ether sous une pression reduite, 
on obtient una huile jaune qui est distillee "au moyen d'une pompe 
^ eau et on obtient de la N-m€thyl-.l-(4-isopropylphenyl) ethyl- 
5 amine (production de 61 g : rendeiuent de 69?» sous la forme d'une 
huile incolore, point d'ebullition de 112°-114°C /20 mm. 

On prepare le sel de perfluoro-octyl sulfonate en melan- 
geant une solution de N-methyl-l-(4-isopropylphenyl) etfcylamine 
(17,6 g) dans l'ethanol (20 ml) avec une solution d'acide per- 
10 fluoro-octylsulfonique (50 g) dans l'ethanol (150 ml). On evapo- 
re la solution a. l'ethanol sous pression reduite et on recristal- 
lise le residu solide dans le chlorof orme , sous la forme de pla- 
quettes incolores, raolles ae perfluoro-octyl sulfonate de N-methyl- 
l-(4-isopropylphenyl) ethylatnmoniunw (60 g) • 

15 Analyse : C 20 H 20 F L7 N °3 S 

% Calcule s C: 35,4 ; Ht 2,98 ; N: 2,07 
% Trouve : C: 33,05r H: 2,43 ; N: 2,09 

Exemple 3 

Preparation du perfluoro-octyl sulfonate de N-tf-dimethyl~l-(4- 

20 isopropylphenyl) ethyl ammonium _ , _ 

' On ajoute de la l-.(4-isopropylphenyl) ethylamine (40 g) 

precautionneusement tout en ref roidissant * del' acide forrnigue 
.(55 g ? 98 %). On ajoute une solution de formaldehyde (125 ml ? 
32%) et on chauf fe la solution au bain-marie sous reflux pendant 
25 16 heures. La solution bouillonne violemment au debut taais le de- 
gagement de gaz ne se Jmaintient pas. Apres ref roidissement , on 
ajoute de 1'acide chlorhydrique (50 ml ; 35% en poids/volume) et 
on evapore la solution sous la forme d'un sirop pour separer le 
formaldehyde et I'acide formique. Le residu est rendu alcalin 
30 avec une solution d'hydroxyde de sodium et on extrait la matiere 
organique avec de 1'ether. Apres sechage, on evapore lather, on 
obtient une huile brune qui est distillee a la pompe h eau et 1'on 
obtient de la N-N-dimethyl-l-(4-isopropylphenyl) ethylamine sous 
la forme d'une huile incolore avec un point de fusion de 124°- 
35 126°C/20 mm (production de 30 g ? rendewent de 70%) 



'111. 



....... 

R6sultats RMN. Solution a 596 dans du deuterochlorofbrme 

1.2 5 (6H) doublet {J = 7 H2) , 

1.3 S (3H) doublet (J = 7 Hz) , 
2,15<5 (6H) singlet, 

5 2,83 S (1h) multiplet (J » 7 Hz) , 

3,7 5 (1H) multiplet (J = 7 H2), 
7,1 6 (4H) singlet. 

On obtient le rneme compos§ pax une methylation de la N- 
methyl-l~(4-isopropylphfinyl) ethylamine par chauffage avec de 

10 l'acide formique et du formaldehyde au bain-marie pendant 6 heu- 
res (rendement de 74%) . 

On prepare le sel de perfluoro-octyl sulfonate en chauf- 
fant une solution.de N,N-dimethyl-l-(4-isopropylpnenyl) ethylamine 
(19,0 g) dans l'ethanol (20 ml) avec une solution a'acide perfluo- 

15 ro-octyl sulfonique (50 g) dans l'ethanol (150 ml). Ofe evapore la 
solution a l'ethanol sous une pression xeduite,eton recristallise 
le residu solide dans du chloroforme sous la forme de plaquettes 
iacolores de perfluoro-octyl sulfonate de N f N-diiaethyl-l-(4-iso- 
propylphenyl) ethylaramoniuin (65 g) , d'un point de fusion de 65 °C. 

20 Analyse : C 2i B 22 F 17 N0 3 S 

^Calcule : Cs 36,48 ; H: 3,21 ? N: 2 ,00 
% Trouve ; C: 36,08 ; H: 2,72 ; N: 2,21. 

Example 4 

Preparation du perfluoro-octyl sulfonate de N,N,N-trimethyl-l- (4- 

25 isopropylphenvl) ethvlaimnonium ; _ 

On ajoute lentement du sulfate de dimethyle (25,2 g) ,v" 
dans de 1* ether sec (100 ml) a une solution refroidie & l'eau> 
agitee de N,K-dimethyl-l-(4-isopropylphenyl) ethylamine (19,0 g) 
dans de 1" ether sec sur une periode de 30 minutes. La reaction 
30 progresse doucenient et une huile visqueuse apparalt sous la forme 
de gouttelettes dans I'ether.- bn'arrete l'agitation et on; re- 
cueille I'huile au fond du recipient, en laissant l'etherfse de- 
canter* L'huile cristallise par abandon. On dissout ce produit 
....■•■•■"'■^s^fe-J^thanpi sec (50 ml) et on 1' ajoute a une solution 
35 d'ethylate^de sodium (2,3 g de sodium) dans l'ethanol (100 mi). 
On conserve la; solution a l'ethanol a 0°C pendant la nuit et il 
se forme lentement un depdt de methosulf ate de sodium. Le d£p6t 
est separe par filtration et l'on ajoute cte l'acide perfluoro- 




10 

octylsulfonxquc (50 g) dans l'^thanol au.filtrat. 
est SvaporSe k soc et on rocristallise le r£sidu 
forme apres abanaon a 0°C pendant la nuit. On obtient des.'pla- ' •''^■l 
quettes, incolores de perf luoro-octyl sulfonate de N,N,tf-trime-i- * * 
5 (4-isopropylphenyl) <5thylammonium (production de 62,3 g; renda- 
ment de 88%) . 
Analyse : ^z^/^H^s 3 

% Calcule" t C: 37,46 ; H: 3,43 ; Us 1,99 
% Trouve c C: 37,4 ; H: 4,1 ; K: 2,3* 

1,0 Exemple 5 

Preparation *du perfluoro-octyl sulfonate de 1- (4-isopropylphenyl) 

6thvlamnionium 

On ajoute lentement une solution de (4-isopropylph£nyl) 
Sthylamine (16,3 g) dans V acetone (50 ml) & une suspension de 

15 fluorure de perfluoro-octyl sulfonyle (50,3 g) dans v l' acetone 

(100 ml) et la triethylamine (10,1 g) agitSe a fond. ' La tempera- 
ture monte jusqu'a 35°C et on la maintient a cette valeur en con- 
trolant le taux d' addition, Le melange de r&ction devient lim- 
pide au fur et a mesure que la reaction progresse et il devient 

20 par la suite brun clair. La solution est agitee pendant 1 heure 
supplementaire avant d'evaporer a sec. On lave le residu avec de 
l'eau et on extrait le rSsidu organique avec de 1' ether (200 ml) . 
0n ®^ clie soi g n eusement la couche a l'6ther avec du sulfate de ma- 
■ gnesiiim et.on §vapore sur un evaporateur rotatif pour pellicules 

25 jusqu'& 1 ' ob'tention d'un sirop brun. Or. ajoute du chloroforme \ 
(100 ml) et on evapore la solution a la pression atmosph^rique ,! 
jusqu'a une temperature de cuvette de therniometre de 63°C. Apres ] 
stockage a 0°C pendant la nuit, le produit cristallise sous la j 
forme d f aiguilles jaunes. Une recristallisation du toluene j 

30 avec du charbon vegetal donne des cristaux duveteux de perf luoro- | 
octyl sulfonate de 1- (4-isopropylphenyl) 6thylammonium, d'un point 1 
de fusion de 158°C (production de 38 g ? rendement de 59%) . ;j 
RSsultats RMN - Solution k 5% dans le DMSO (d-) * 

.1,21 6 (6H) doublet (J = 7 H2) I 

- "* 1,51 6 (3H) doublet (J = 7 H2) 1 

2,9 8 (1H) raultiplet ( J = 7 Hz) \ 

4,4 6 (1H) multiplet ( J ■ 7 Hz) } 

7,34 S (4H) singlets ' j 

8,15 C (3H) large pie [avec CF 3 C00H] * 




'SSbyait initialement que ie compose* prepare* etait le * 
»- tl- (4-isopropylph6nyl)'£thyl ]perf luoro-octyl sulfonamide . Toute- 
Toib, 1' analyse a uuuure que Ic compose claiu Oft sel d'SCiSs 3Ul- 
fonique. il est apparu qu'une molecule d'eau s'^tait introduite 
5 au cours ae la reaction. L'eau pourrait avoir €t£ fonnfie de deux 
£a<jons differentes : 

1) L'acfitone utilisGe est un solvant non s6ch€ de labor a- 
toire, normal qui contient nScessairement quelques pour-cent d'eau* 
Cette quantity aurait 6t6 suffisante pour hydroiyser. le fluoruxe 

10 de perf luoro-octyl sulfonyle en acide, en particular en presence 
de tri^tnylamine. 

2) L'eau de lavage du suppose sulfonamide aurait peut~6tre 
' hydrolyse" le compost en le sel decide sulfonique„ 

On croit que le point 1) est 1' explication la plus pro- 
15 bable pour la formation du sel d* acide. 

Le tableau suivant donne les re'sultats des composes de 

1' invention pr6par£s suivant les exemples 1 a 5 ou par des procS- 

d6s analogues. Dans chague compose^ R^3^ repr^serite CgF^SO^, a 

1' exception du compose" marque (at) dans lequel R represante 
Q 
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Exemple 6 

Les propri^tis de suppression des etincelles des composes 
de 1' invention sont essayees dans une couche supSrieure formee da 
gelatine. appliquSe a une pellicule photographique . 
5 1 ' appareil utilise pour examiner les caract^ristiques 

de prise de charge et l'incidence des decharges d'€tincelles est 
formee d'un cylindre en acier inoxydable mis a la terre, command^, 
en contact avec un cylindre non metallique compensateur . on fait 
passer une feuille de matiere entre les cylindres et on la re*» 
10 cueille dans un bac. La charge sur la surface de la matifere est 
a6cel£e au ihoyen d'une sonde SlectromStrique. La surface du cy- 
lindre non metallique peut 6tre modifiee en 1'entourant d'une 
feuille de matiere de telle sorte que la surface en contact avec 
la matiere a examiner puisse presenter une fonction de travaxl 
15 diffe rente. La detection et l'enregistrement des decharges 

d'Stincelles, sont me surges en utilisant une feuille de pellicule 
photograpnique prSsentant une sensibility elevele a la lumifere 
bleue. Chaque morceau de peilicule est ensuite amenS entre les 
cylindres dans une chambre noire avec une lumi&re inactinique ap- 
20 propriee, et est ensuite developpe et fix£ d'une mani&re tradi- 
tionnelle. On constate des marques noires intenses sur certames 
feuilles dues a 1 'exposition de la mati&re sensible a la luiru&re 
par la lumiere emise au cours d'une aecharge electrique. On a 
constate que la polarity de la charge statique induite sur la 
25 pellicule au cours du procefiS aux cylindres se signale par le 
type de xnarquage. tin potentiel statique nSgatif sur la surface 
de la pellicule photographigue donne.lieu a des images denses et 
nettes exactement analogues a celle,d'un flash de lumiere. Un 
potentiel statique positif sur la surface de la pellicule photo- 
30 graphique donne des itaages sans forme, diffuses se differencial 
clairement des marques dues a une aecharge sur une surface char- 
ged negativement. 

les marques visibles sur chaque pellicule sont clas- 
ses visuellement suivant 1'echelle 0 a ±5. I* valeur zero est 
35 attribute aux pellicules ne presentant aucune marque et la valeur 
5 est attribuSe aux pellicules portant de nombreuses marques ren- 
dant la pellicule inutilisable. Un sigae positif reprSsente aes 
marques attributes a un potentiel staticnae positif et un signe 
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negatif fepresente des marques attributes a un potentiel statique 
negatif. 

' ,Le tableau i' suiyant rapporte les resultats des essais 
realises en la minant la pelliciile a une humidite" relative de 25% 
avec les additifs de suppression des ctincelles dans la couche su- 
" pSrieure. Xes composes de l'inventiori sont compares a un compose" 
connu utilise pour la reduction des marques statiques dans les 
pellicules photographiques, ainsi que cela est decrit dans le 
brevet des Etats-Uhis d'Ameriquz n° 3. 850*642 • 
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RBVEWDTCATIOMS 
1- Isopropylbenzene, caracterise en ce qu'il repond a 
la f ormule g§n£rale : 
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dans laquelle R 1 , R? R 3 et R 4 representent independamraent un atome 
d'hydrogene ou uiv groups alkyle infer ieur ayant jusqu'a 4 atomes 
de carbone, reprise nte COcP ou SO©, et R f represente un radi- 
cal organique fluore. 
2 0 2 : compose" suivant la revendication 1, caracterise en 

ce que X~ represente SO^". 

3. Compose suivant l'une ou 1' autre des revendications 
1 et 2, caracterise en ce sue R f represente un groups alfcyle 
fluore . 

25 4_ Compose suivant l'une quelconque des revendications 

1 a 3, caracterise en ce que R 1 represents un groupe methyie et 
r 2 , R 3 et R 4 representent de 1' hydrogen©. 

5. Compost suivant l'une quelconque des revendications 
1 a 3, caracterise en ce que R et R" reprSsantent un groupe rae- 

30 thyle et R 2 et R 3 representent ae l'hydrogene. 

6. Compose suivant l'une quelconque das revendications 
14 3, caracterise en ce que R 1 , R 3 et R 4 representent un groupe 
methyie et R 2 represente de l'hydrogene. 

7. Compose suivant l'une quelconque des revendications 
35 1 a 3, caracterise en ce que R 1 , R 2 , R 3 et R 4 representent un 

groupe methyie. 

8. Compose suivant l'une quelconque des revendications, 
1 a 3, caracterise en ce que R 1 , l'hydro- 
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gene et R 4 reprSsente un groupe methyle. 

9. Compost suivant 1'une quelconque des revendications 
3, a 3, caracterise en ce que R et R representent de I'hydrogene 
et R 3 et R 4 repr6sentent un groupe methyls. 
5 lo. Compost suivant l'une quelconque des revendications 

1 a 3, caracterise en ce que P. repr£sente un groupe mSthyle, R 
un groupe C 2 H et R 3 et R 4 representent de I'hydrogene. 

11. composfi suivant l*une quelconque des revendications 
1 a 3, caracterise en ce que R 1 reprgsente un groupe et R 2 , 

10 R3 et R 4 representent de l'hydrogene. 

1?. Compose* suivant l'une quelconque des revendications 
1 a 11, caractfeise en ce que Rf^ represente un groupe perfluoro- 

octyl sulfonate. 

13. compose suivant la revendication 1, caract€ris6 en 
15 ce que R 1 represente un groupe methyle, R 2 , et R 4 represente 

de 1'hydrogene et R f 3^ est un groupe CjF^CO®. 

14. Compose suivant I'une quelconque des revendications 
1 a 3, caracterise en ce qu^u moins deux des radicaux R , R et 
R 4 representent un groupe alkyle inferieur. 

20 15 . procedS de preparation d'xm compose tel que defini 

& la revendication 1, caracterise en ce qu'il consiste a adop- 
ter le schema reactionnel suivant : 
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16. Compos6s d'isopropylban26ne et leur proc6de de 
preparation, tels que d£crits ci-dessus, notamment dans les 
examples donn£s, 

Bruxej.les, la J\ ^ ^ Afy 

P.Pon de MINNESOTA MINTING AND MANUFACTURING COMPANY 
P.Pon du Bureau (SEVERS, society anonyms 



